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DUTTS DIVERS ET RECIPIENTS EN FAISANT APPLICATION 

(57) Abstract 

Chemical industry. The head disclosed comprises a body 
forming an annular skirt (6) provided with means for hermetically 
mounting the head on the neck (2) of a recipient (3), said body ex- 
tending from the base (10) of a fitting part (5) traversed by at least 
one injection and sampling tube (19) prolonged by a plunger tube 
(22) and by at least one through passage (23) provided on the top 
surface of the head with a connection (24) for fitting an accessory. 
Application to a small-volume recipient for chemical analysis. 

(57)Abrege 

Industrie chimique. La rite comprend un corps formant une 
jupe annulaire (6) munie de moyens de montage etanche sur le col 
(2) d'un recipient (3), s'etendant a partir de la base (10) d'une partie 
d'adaptation (5) qui est traversee par: au moins un conduit (19) d'in- 
jection-prelevement prolonge par un tube plongeur (22), au moins un 
passage (23) traversant equipe sur la face superieure de la tete d'un 
raccord ^4) d'adaptation d'un accessoire. Application a un recipient 
de faible capacite pour l'anaiyse chimique. 
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TETE DE RECIPIENT POUR LA REACTION CHIHIQUE, LE TRAITEHENT OU 

L* ANALYSE DE PRODUITS DIVERS ET RECIPIENTS EN FAISANT APPLICATION 

DOMAINE TECHNIQUE : 

05 

La presente invention est relative aux recipients 
utilises principalement dans le domaine de I Industrie chiroique et 
physico-chiraique, pour proc6der au traitement, a l* analyse ou k la 
reaction d*§chanti lions de produits elabores ou en cours 

10 d' Elaboration selon un processus industriel. 

De tels recipients sont bien connus de la technique 
anterieure. Ces recipients sont, generalement, realises en verre, 
^ fond plat ou bornM, et presentent un diam&tre et une hauteur 
pouvant varier dans des proportions importantes selon la 

15 contenance. 

Lors de la roise au point d'une operation de synthese 
multiphases qui n£cessite des matieres premieres au produit fini 
dix, quinze etapes, voire plus, la complexity des molecules 
etudiees et Leur difficulte de synthase imposent de travailler sur 

20 de petites quantites de produit dans des recipients de faibles 
volumes de I'ordre de 1 a 50 ml. 

Maintenant, grace, en particulier, au developpement des 
techniques d'analyses, il est possible de travailler sur de tres 
petites quantitEs, de I'ordre de quelques milligrammes. Cependant, 

25 le recipient contenant la masse reactionnelle doit permettre de 

r^aliser toutes les operations habituellement necessaires, telles 
que prelevement, ajout de produit, reflux, inertage, agitation, 
etc- 

De tels recipients doivent, le plus souvent, etre 
30 fermSs au moins temporairement et presentent, * cet effet, un col 
lisse ou conform^ pour permettre I'adaptation d f un bouchon 
comportant une plurality de moyens permettant de r6aliser diverses 
operations necessaires au deroulement et au controle de reactions 
chimiques. 
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TECHNIQUE ANTERIEURE - 

Les moyens techniques connus et preconises, pour assurer 
La ferroeture des recipients reactionnels de volume usuel, sont 

05 constitues par des bouchons en raatUre resiliente ou rigide, par 
exemple bouchon en verre a rodage conique ou spherique, inseres 
dans Le ou les cols des recipients reactionnels. De tels bouchons 
conviennent mat a L'obturation de petits recipients, en raison de 
leur faibLe surface qui se prete mal a La mise en place de diverses 

10 tubu Lures d' alimentation, de preLevement ou de mesure. Par 

aitleurs, Les bouchons usueLs, inserts dans le ou Les cols des 
recipients, posent des probUmes d'etancheite lorsqu'une pression 
relative se deveLoppe dans Le recipient ou Lorsqu'une depression 
relative y est entretenue. Ces problemes sont resolus au moyen de 

15 dispositifs divers Cpinces, ecrous, clips) qui ne peuvent §tre 
utilises sur des reacteurs de faibles dimensions. 

Les bouchons connus peuvent etre consideres comme donnant 
satisfaction pour ce qui concerne la fonction d'obturation ou de 
fermeture etanche d'un recipient. 

20 Par contre, ces bouchons ne sont pas du tout adaptes aux 

exigences d 1 utilisation, voire de manipulations des recipients de 
faible volume, notamraent pour mener a bien Les operations de 
traitement et d 1 analyse faisant intervenir un chauffage du 
produit, un ref roidissement de ce dernier, une mesure de la 

25 temperature, avec regulation de cette derniere par un capteur, un 
preLevement partial du produit ou compose ou, encore, une 
adjonction d'un produit complementaire ou de reaction. 

Pour mener a bien ces differentes interventions, il est 
genera lement necessaire de recourir au demontage du bouchon, sauf 

30 lorsque ce dernier est du type a septum et que Les operations 

devant etre conduit es Le sont par l' intermediate d"un appareil 
dMnjection-preLevement du type a aiguille, 

Dans tous les autres cas, ^obligation de demontage 
s f imp se, avec tous les risques qui s'y attachent, tels que 

35 pollution de I'echantillon, pollution de I'environnement, 
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deterioration du bouchon, rupture, bris ou det 'rioration du 
recipient avec, pour consequence, I'ecoulement intempestif du 
produit contenu. 

La present e invention vise & rem£dier aux problemes 

05 ci-dessus en proposant une nouvelle tete de recipient concue pour 
permettre une adaptation rapide et pratique sur un recipient, tout 
en off rant, apres adaptation, des possibility multiples 
d* intervention et de mesure sur I'Schantilton contenu, sans exiger 
de demontage par rapport au recipient. 

10 La tete de recipient est, par ailleurs, concue selon 

I'invention, de mani&re a pouvoir etre utilis§e en tant qu'organe 
de fermeture, quel que soit le processus ult£rieur d* intervention 
sur L'echanti lion, que ce processus ne fasse intervenir aucune 
phase intermedial re ou, au contraire, exige. des interventions 

15 multiples, telles qu'injection, soutirage, reflux, agitation, 
chauffage, qui doivent etre menses sur I'echanti lion, depuis 
I'exterieur et sans ouverture de la tete- 

EXPOSE DE L* INVENTION : 

20 

Pour r§soudre le problfeme ainsi pose, l' invention 
preconise de r£aliser une tete de recipient, de maniere qu'eLle 
comprenne un corps formant une jupe annulaire munie de moyens de 
montage etanche sur le col d'un recipient, s'etendant a parti r de 
25 la base d'une tete d'adaptation qui est travers^e par : 

- au mo ins un conduit d'injection-prelevement 
prolonge par un tube plongeur, 

- au moins un passage traversant 6quip6 sur la 
face superieure de la t§te d'un raccord 

30 d'adaptation d'un accessoire. 

Diverses autres caracteristiques ressortent de la 
description faite ci-dessous en reference aux dessins annexes qui 
montrent, a titre d'exemples non limitatifs, des formes de 
realisation de I'objet de l* invention. 
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BREVE DESCRIPTION PES DESSINS : 

La fig. t est une coupe-SL6vation iLlustrant I'objet de 
L'invention- 

. La fig. 2 est une coupe-eLevation montrant un exemple 
d 1 application du bouchon. 

La fig. 3 est une vue schematique montrant, en 
perspective, une variante de realisation d'un element de I'objet de 
I 'invention. 

10 La fig. 4 est une perspective, en vue eclat^e, montrant 

un developpement de realisation du bouchon. 

Les fig. 5 et 6 sont des coupes-elevations partielles 
montrant deux variantes de realisation de I'un des elements 
constitutifs de L'objet de l' invention. 



15 



MEILLEURE MAN I ERE DE REALISER L f INVENTION : 



Dans L'exemple de realisation selon la fig. 1, la t§te 
selon L'invention, designee dans son ensemble par La reference 1, 

20 est destinSe a etre montee sur le col 2 d'un recipient 3, par 

exemple en verre. Le recipient 3 ne fait pas partie, directement, 
de l'invention et peut done presenter tout e conformation appropriee 
dans le doroaine d' application vise qui est celui du trait ement, de 
L'anaLyse ou de la reaction de produits ou de composes. A cet 

25 egard, le col 2 peut etre Lisse ou comporter des moyens 

d'adaptation 4, du type filetage ou bourrelets a emboiteraent. 

La t§te 1 conforae k I'invention est realisee en toute 
matiere appropride, rigide ou deformable £tastiquement, de 
preference par moutage et, par exemple, en polytetraf luoroetylene. 

30 La tete 1 comprend une partie superieure 5 prolongee, 4 parti r de 
sa base, par une jupe 6 dont la surface p£riph£rique interne 
comporte des moyens 7 de cooperation avec les moyens 4. Dans le 
cas present, Les moyens 7 se presentent sous la forme d'un filet 
destine a cooperer avec un filetage compLementaire const ituant Les 

35 moyens 4. La tete T est pr'vue pour etablir une fermeture etanche, 
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apte d supporter une pression ou une depression relative entre le 
milieu environnant et le volume interne de confinement 8 du 
recipient3. Cette fermeture etanche est, par exemple, etablie en 
faisant cooperer le bord transversal annulaire 9 plan du col 2 

05 avec le fond 10 du logement que delimite la jupe 6, le fond 10 

pouvant encore etre assimile a la base de la partie 5. Dans le cas 
ou la tete est realisee en une mat i ere deformabLe, cette 
cooperation est, en general, suffisante pour assurer l^tancheite. 
Si la tete 1 est realisee en une matiere rigide, un joint 

10 d'etancheite peut aussi etre dispose, k cette fin, dans une gorge 
que presente le fond 10 ou etre intercaLe entre le bord 9 et le 
fond 10. 

Differentes conformations exterieures peuvent etre 
donnees a la partie superieure 5, selon qu'il s'agit de realiser 

15 un montage ou un demontage manuel ou automat ique, Des moyens de 

prehension, & cette fin, n'ont pas a etre particulierement decrits 
dans ce qui suit, etant donne qu'ils font partie de la 
connaissance habituelle decoulant des realisations connues, De 
preference, la partie 5 comporte une gorge annulaire peripherique 

20 11 dont la hauteur et la profondeur sont determinees en 

correspondence des caracteristiques dimensionnelles des mains ou 
pinces de prehension equipant les robots de machines de 
traitements, d'analyses ou de reaction. La gorge 11 peut etre 
completee ou remplacee par des meplats. 

25 Selon V invention, la partie superieure 5 comporte un 

trou 12 de type traversant, c'est-a-dire debouchant a la fois sur 
la base 10 et sur Le dessus 13 de la partie 5. Le trou 12 est, de 
preference mais non obligatoirement, m£nag£ sur I'axe de 
revolution x-x* de la t§te. Le trou 12 presente un diametre 

30 constant sur toute sa longueur qui correspond d la hauteur de la 
partie 5. Le trou 12 est execute par tous moyens convenables, de 
maniere a etre equipe, soit en retrait du dessus 13, soit en 
retrait de la base 10, de preference, d'un presse-etoupe 14 
comprenant un manchon tubulaire 15 susceptible d'etre visse dans 

35 un trou fil te 16 dont le fond 17 constitue une butee d'ecrasement 
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d'une garniture cPetahchdite annulaire 18. 

La parti e 5 comporte, en outre, un conduit 19, de 
preference parallele 5 I'axe x-xV d'injection-preievement menage 
de fa?on egalement traversante pour deboucher sur La base 10 et 

05 sur Le dessus 13. Le conduit 19 comporte, a parti r du dessus 13, 
une section 20 tronconique dont le sonnnet se raccorde au conduit 
19, aLors que la grande base est situee dans Le plan du dessus 13. 
La section tronconique 20 est destinee a permettre le montage d*un 
embout 21, de forme complement aire, qui peut etre, soit un 

1Q obturateur, soit I'appendice tubulaire d'un appareil d'injection- 
preievement. Le conduit 19 est complete par un tube plongeur 22 
s'etendant au-dela de la base 10 vers t r int£rieur du recipient 3. 
De preference, Le tube plongeur 22 presente une Longueur 
determinee en correspondence de celle utile du recipient 3 pour 

15 que son extremite s'auvre a proximite du fond d'un tel recipient. 

La partie 5 possede, par aiLLeurs, au moins un passage 
23, de preference parallele a L'axe x-x", egalement traversant 
pour s'ouvrir sur la base 10 et sur le dessus 13. Le passage 23 
traversant est equipe, a parti r du dessus 13, d'un raccord 24 

20 permettant I'adaptation d'un accessoire devant §tre mis ou place 
en relation avec le milieu interne du recipient 3. Le raccord 24 
comprend un embout filete 25 de forme tubulaire, associe a des 
moyens 26 de prehension manuelle ou mecanisee, aptes a assurer un 
serrage de I 'embout 25 dans un logement complementaire 27 menage, 

25 d parti r de la surface 13, dans I'axe du passage 23* L'embout 25 
est destine a serrer un joint 28 contre Le fond du togement 27. 

La fig. 2 montre un exemple d' application de la tete 
equipee de maniere a posseder une canne 30 plongeant a I'interieur 
du volume utile 8, en etant disposee dans Le trou 12 dans lequel 

30 elLe.est maintenue, avec etancheite, par V intermedia ire du 

presse-etoupe 14. La canne 30 est,, de preference, du type d deux 
circuits 30a et 30b coaxiaux et communicants, de maniere a definir 
un trajet aller et retour pour un fluide d'e change thermique, par 
exempl delivre par une installation 31 de circulation. 

35 L 1 installation 31 peut etre de toutes natures appropriees et sa 
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representation, sous la forme d'un serpent -in, n'est donnee qu'a 
tit re i L Lust rati f. Le raccordement de la canne 30 avec 
l f installation 31 est assure par LMntermediaire de deux tubulures 
32a et 32b qui sont formees par la partie de la canne 30 situ£e £ 

05 I'exterieur de la t§te 1- Les tubulures 32a^ et 32b peuvent etre 
axialement d£calees, comrae represents a la fig. 2 ou, encore, 
concentriques, comme cela est roontre par la fig. 3. 

Le passage 23 peut etre occupe par une sonde 33 de 
mesure de temperature immobi Usee, avec etancheite, aprfcs 

10 engagement dans le raccord 24 et serrage de L'embout 25. La sonde 

33 peut etre raccordee electriqueroent par un circuit 34 a un 
appareil de mesure et d 1 analyse comparatives en relation, par 
exemple, avec une valeur de consigne et apte a asservir, soit la 
temperature, soit La vitesse de circulation du fluide caloriporteur 

15 circulant a I'interieur de la canne 30. 

Le conduit 19 peut §tre occupe par I'embout 21 
constituant, soit un obturateur, soit un appendice d'appareil de 
preievement-injection. 

L' installation 31 et Le circuit 34 peuvent §tre 
20 flexibles, afin de permettre Le deplacement d'un recipient 3 ferme 
par une tete selon L'invention, d'un poste de travail a un autre, 
sans necessiter de dSconnexion de l' installation 31 et du circuit 

34 de La tete de recipient 1. Ce mode de realisation est 
particulierement interessant a utiliser avec des moyens de 

25 manipulation automat ique. 

Un produit, tel que P, confine dans Le volume 8 du 
recipient 3 peut, ainsi, etre soumis d un traitement, une analyse 
ou une reaction, de fagon automat ique ou non, en faisant 
intervenir des phases de prelevement ou d 1 injection de composes 

30 addilionnels, une montee en temperature et/ou un ref roidisseroent 
selon une regulation par l' intermedial re de la canne 30 et de 
L' appreciation fournie par la sonde 33. 

II pourrait etre envisage de monter, dans le trou 12, un 
arbre d'entrainement d'un agitateur interne au recipient 3. 

35 Par les moyens selon t' invention, il devient done 
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possible de fermer un recipient 3, de facon etanche, comme cela 
est connu dans la technique, tout en off rant une possibility 
d 1 intervention sur te produit P, lorsque cela est souhaite ou 
inherent au traitement, & t'analyse ou a la reaction devant etre 
05 conduit. 

La fig. 4 montre qu'il peut, egalement, etre pr£vu de 
menager, dans la partie 5, des passages 23a et 2a, egalement 
equipes a partir du dessus 13 de raccords 24a, 24b, perraettant 
d'assurer le branchement de canalisations susceptibles d'assurer 

10 L' introduction et/ou La reprise de produits, par exemple ga2eux, 
dont t'apport est necessaire en cours de processus de traitement, 
d' analyse ou de reaction ou, encore, se formant par le deroulement 
d*un tel processus. A titre d' exemple, il peut etre envisage de 
realiser, par un gaz inerte, le balayage de la partie du volume 8 

15 non occupee par le produit P. 

La fig. 5 roontre une variante de realisation selon 
Laquelle le conduit 19 debouche au centre du fond d'un logement 40 
menage depuis le dessus 13. Le logement 40 possede un filetage pour 
te vissage d'un raccord 41 tubulaire definissant, a partir de 

20 moyens de prehension 42, la section tronconique 20 reservee au 

montage de Vembout 21. Le raccord 41 sert, egalement, d ecraser 
une garniture d'etancheite 43 contre une collerette 22a du tube 
plongeur 22, laquelle est press£e contre le fond du logement 40. 

La fig. 6 represente une seconde variante consistant a 

25 menager la section 20 comme dit prec6demment et a executer, a la 

place du trou 19, un logement filets 44 a partir de la base 10. Le 
logement 44 est destine a recevoir la collerette 22a du tube 
plongeur 22, laquelle. est serree contre le fond du logement avec ou 
sans garniture d'&tancheite, par un raccord tubulaire 45 filete et 

30 enfile sur le tube plongeur pour etre vi$s& dans te logement 44. 

Ces deux modes de realisation permettent l*utilisation de 
tubes plongeurs en polytetraf luoroethytene et off rent de raeilleures 
garanties d'etancheite. 

Dans le cas ou l r un au mo ins des race rds 24 ne doit pas 

35 §tre utilise, il est possible d r en assurer la fermeture etanche en 
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remplapant I'embout 25 par un tampon analogue viss£. Des raoyens 
analogues peuvent aussi etre pr6vus pour les trous ou conduits 12, 
19 et 23- 

05 PQSSIBILITE D* APPLICATION INDUSTRIELLE : 

L'objet de I "invention est particuliereroent destine a 
L'adaptation sur des recipients utilises pour mener a bien une 
operation de synthese multiphase. 



10 



L 1 invention n'est pas limitee aux exemples decrits et 
represents, car diverses modifications peuvent y etre apport^es 
sans sortir de son cadre. 
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REVENDICATIONS : 

1 - Tete de recipient pour La reaction chimique, le 
traitement ou I' analyse de produits divers, 

caracterisee en ce qu'etle comprend un corps formant 
05 une jupe annulaire (6) munie de moyens de montage etanche sur le 
col (2) d'un recipient (3), s'6tendant a partir de la base (10) 
d'une partie d* adapt at ion C5) qui. est traversee par : 

- au moins un conduit C19) d'injection-prelevement 
prolong^ par un tube plongeur (22), 
10 - au moins un passage C23) traversant equipe sur 

La face sup£rieure de la tete d'un raccord (24) 
d f adaptation d'un accessoire. 
. 2 - Tete de recipient selon la revendication 1, 
caracterisee en ce qu'elle comporte, en outre, au moins un trou 
15 (t2) equipe d'un presse-etoupe (14). 

3 - Tete de recipient selon la revendication 1, 
caracterisee en ce que I e conduit (19) d'injection-prelevement 
debouche sur la surface superieure (13) de La partie (5) par une 
section tronconique (20) d* insertion d r un embout tubulaire (21) de 

20 fermeture ou d 'adaptation sur un appareil d 1 inject ion-preLfcvement. 

4 - Tete de recipient selon la revendication 2, 
Caracterisee en ce que le presse-etoupe (14) est adapts dans un 
logement (16) menage concent riquement au trou (12> a partir de la 
base (10) de La tete. 

25 5 - Tete de recipient selon la revendication 1 ou 4, 

caracterisee en ce que Le trou (12) est m6nag& sur I'axe de la tete 
et est occupe par L'arbre tournant d'un agitateur. 

6 - Tete de recipient selon La revendication 1 ou 4, 
caracterisee en ce que Le trou (12) est occupe par une canne (30) 

30 a deux circuits axiaux concentriques et communicants se 

prolongeant exterieurement a La tete par deux tubulures (32a, 32b) 
de raccordement a une instaLlation (31) de circulation d'un fluide 
d'echange thermique* 

7 - Tete de recipient selon La revendication 1, 

35 caracterisee en ce que La partie (5) pr£sente au moins un passage 
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(23) traversant s'Stendant a partir du fond d'un L geraent filete 
(27) apte £ recevoir un raccord tubulaire filet£ (25) 
compl6mentaire 6quip6 d'un joint (28). 

8 - Tete de recipient seLon la revendication 7, 

05 caract^risee en ce que La tete (5) comporte au moins un passage 
(23) occupd par une sonde de me sure de temperature (33). 

9 - Tete de recipient selon La revendication 1, 
caracterisee en ce que la tete (5) comporte une gorge p£ripherique 
(11) exterieure de prehension. 

10 10 - Recipient de traitement, d'analyse ou de reaction de 

produits divers comportant une tete selon L'une des revendications 
1 a 9. 

11 - Utilisation de La tete de recipient selon Tune des 
revendications 1 a 8 associee & une installation (31) et & un 
15 circuit (34) flexibles. 
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